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一 型 弯 晶 射 线 光谱 仪

桂林冶金地质研 究所宕矿室 魏明秀

射线荧光光谱仪
,

作为快速定量测定

多元素的大型精密分析仪器
,

在有关科研和

生产部门已得到较广泛的应用
。

但是 , 过去

这项仪器的制造技术
,

为少数国家所垄断
。

近年来
,

我国已有少数单位在技术上有所突

破
,

完成了个别样机的研制
,

不过一时尚难满

足全国的需要
。

我所本着自力更生的方针
,

在钢铁研究院和丹东仪器厂等兄弟单位的支

援下
,

苦战三年多
,

现已制成 一 型

弯晶 射线荧光光谱仪 简称 光谱仪
,

解

决了当前测定工作的急需
。

现将该仪器的原

理
、

结构
、

性能
、

使用情况等简述如后
。

光 谱 原 理

射线的产生 倘若试样中各元 素的原

子
,

遭到高能量子 如电子或 射 线量子

撞击后
,

其内层电子可能被驱逐出原子外
。

随后
,

发生了原子内电子的重新配位
,

即原

子中的内层电子空位由较外层的电子补充
,

并同时发出 射线光子
。

释放 出 来 的 光量

子
,

其特征能量等于该原子两个能级间的能

量差
。

其特征波长 入与原子序数 存在简单

关系

中发生的衍射谱线强度
,

与该元素在试样

中的重量百分含量 存在 一 定 关系 基

本上是正比关系
,

故测得某元素特征谱线

的强度
,

即可求出元素的含量
。

这就是 光

谱进行定量分析的基础
。

应用电子作激发源激发试样
,

是在电子

探针中被广泛采用的 应用 光子作激发源
,

激出试样中各元素的 光量子
,

后者被称为

荧光 射线
,

因此该类仪器被称为 射线荧光

光谱仪
。

两种激发源比较起来
,

前者的丰要
优点是微区分析性能好 后者由于用 光子

激发
,

克服了电子激发引起的连续波干扰
,

从而大大提高了分析的灵敏度
,

但微区分析

能力较差 弯晶 光谱也有一定的微区分析

能力
,

故现在一般被称之谓 光探针

射线荧光光谱仪分两种结构类型
。

一

种是平晶 光光谱仪 目前从国外引 进的绝

大多数是这种
,

另一种即弯晶 光光谱仪
。

现将这两种仪器的基本结构介绍一下 图

及图
。

人 。百

乙

式中比例常数因 系
、

系辐射系 列而

定
,

例如 谱线关系式为

入之

锣
射线光谱仪

,

就是能测出各元素特征

波长和强度的一种仪器
。

由于各元素从试样
图 平面晶体分光计的布置

— —
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妙地利用了弯曲晶体对发散的 射 线能聚焦

的作用
,

不用 “索拉 ” 狭缝这些长长的平行

片
,

也无需光是平行的
,

仅用一条 “线 狭

缝
,

凡能通过线狭缝的发散的 射线
,

只要

满足布拉格条件
,

都能聚焦成线像
,

落在计

数管上被接收 下来
。

一 工型仪器的实

验证明 弯晶技术大大提高了分光计的总效

率
,

即使缩小样品分析面积
,

从一般的小

毫米缩小为拟 毫米
,

甚至不用大功率的荧

光管
,

而用小功率的 射 线衍射管
,

也能获

得相当良好的分光效率和衍射线强度
。

图 弯曲晶体分光计的布置 图例同图

图中 一 射线管 , 一 试样
,

两者是

相同的
。

平晶谱仪从结构上
,

相当于一个晶

体测角仪
。

当分析晶体在计数管元轨道的
一

仁

心
,

作在 。
。 “

范围内连续旋转
,

作 为

射线探测器的计数管
,

是以两倍于晶体的速

度转动
,

使其始终对准衍射光束
。

由于从试

样发出的 射线是发散的
,

必须在试样与晶

体之间放一个准光器
,

它是一套 长 毫

米
,

厚 毫米
、

间距 毫米或更大一些

的平行合金片组成
,

一般通称为
“索拉 ” 狭

缝
。

试样发出的各元素特征 射线
,

被它限

制成近似的平行光束
,

人射到晶体
。

大家知

道
,

如果 射线人射角 满足布拉格定律

入

入是特征波长
,

是入射线
,

是 晶体

的晶面间距 该 射线就被晶体衍 射
。

是

已知的
,

角在谱仪上可以直读的
,

各元素

的特征波长入由查表可知
。

平晶光谱截获光

线角发散
,

一般在
“ “

范围内
。

角

发散越小
,

分光计对波长接近的谱线的分辨

能力越好
,

但谱线的强度降低
,

分光计的总

效率降低
。

一般来说
,

这类平晶 光 谱分光

计总效率为 试样中发出一百万个特征 射

线光子
,

大约只有几个光子能为计数管所按

收
。

为了提高分光计总效率
,

弯晶 光 谱巧

仪 器 结 构

仪器外貌如图 照片 所示
。

它由三

大都分组成
,

即 射线分光装置 仪 器的

主体 射线记录装置 , 肘线发生器
。

现分述于下
。

一
、

勇于线分光装置

其核心部分是直进式谱仪
,

它是由精密

机械系统和 光学系统所组成
。

反射式全 聚

焦弯晶体
,

一边沿直线轨道运动
,

一边不停

地转动
。

计数管却是以四叶玫 瑰 线 方 式运

动
,

保证当晶体每转动
。

时
,

计数管转动
“ ,

以满足 光程的聚焦条 件
。

谱 仪装在

一个调节架上
,

它可以调节谱仪高度
,

并调

节谱仪对试样的荧光 射线出射角尽量 大
,

约
“

处
。

射线管位置也被调到 使原射线对

样品的入射角尽量大
,

约为
。

处
。

这样安排
,

就更提高了 射线的激发效率
。

谱仪 装有直

读式的波长指示器和驱动器
。

并装上马达
,

可作波长扫描图形及作定 性 分 析 用
。

在

射线管和谱仪之间
,

有一个可拆式的样品室

和一个可调光栏
。

为了减小试样面积
,

光栏

直径已由 毫米减到 毫米
,

经实测证明谱

线强度损失不大
,

这一点正好显示了弯晶谱

仪高分光效率的优点
。

对试样要求如下
。

因有两种制样方法

薄膜法一仅用 毫克粉末
,

就可制成
,

可作
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占 名‘ 盛 二正‘ 气 目目 ‘刀 ‘二勺 目 尹目 山、 二匕 声即‘

右上为主体 , 右下为 射线发生器 , 左为记录装置 各部尺寸及重量

主 体 记 录 系 统 射 线 发 生 器

宽 厘米

长 厘米

高 厘米

重 公斤

信号幅度与 射线入射量子的

能量成正比
,

脉冲信号经放大

器放大后
,

送到单道脉冲幅度

分析器
,

使其有选择性地进行

能谱分析
,

即只允许所分析元

素 光子的特征能量产生的特

征幅度通过
,

而其它干扰信号

和噪声不能通过
,

这就是能谱

分析的原理
。

进入计数管的

射线所产生的脉冲信号
,

最后

由定标器计数
,

由数字管显示

读数
。

定时电路是为选择所需

计数时间对定标器进行自动控

制
。

记数率计记录 的是脉冲

秒
,

即直 接显示 射线的强

度
。

它输出的积分信号
,

驱动

自动笔录仪记录下来
。

三
、

射线 发生 器
,

其作用是产生额定的稳定

直流高压和 射线管电流
,

供

激发源 一 射线管发出稳定的

射线
。

发生器 的 稳 定 度为

岩石
、

矿物
、

矿石的薄膜样品 , 压并法一若

考虑样品需有足够的厚度和分析代表性
,

也

可用 毫克制成压并样
。

以上均为固体制

样
,
因为对试样无破坏性

,

因此可供永远保

存
。

分光晶体是氟化铿
,

面
。

晶

体由于易在空气中潮解
,

因暂无抽空设备
,

还未用上
。

二
、

升线记录装置

,

是 利用旧有的 一 衍射仪

的发生器改装的
。

主要性能指标

我们对 一 型 射线 光谱 仪作了一

系列性能测试
,

主要指标都达 到 了 设 计要

求
。

现将该仪器的性能指标与国内外同类仪

整套电子线路全部是晶体

管化的
,

主要由前置放大器
、

主放大器
、

单道脉冲幅度分析

器
、

计数率计
、

定标器
、

定时

器
、

自动笔录仪
、

计数管高压

电源及 士 伏低压电源等部分

组成
。

电气记录系统见方框图

示
。

由于计数管内产生的脉冲

短波波波 前置置

密密封正比比比 放大器器

计计数竹

高高压压压 叮止匕石已已

稳稳 毛 ,红沉沉沉 士 伏

单道脉冲

幅度

分析器

记数

率计

定标器
自动

笔录仪

电气记录系扰示意
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表

道一一序号 一 型 一 型 钢 院 多
国外同类仪器

、 一 型

元素分析范围

一 “

空气型

一 “ 之

真空型

。 一

真空型

一 型
,

一 ,

真空型

谱仪波长分辨率

△入 入
纯 一 纯 又 · 纯

一

分析岩石

日

对

有干扰

峰 背 比 纯 纯 纯

能谱分辨率 △ 纯 纯
厂“ 正比

飞‘ 闪烁
纯

探 测 限

。 一

笔些些互

石英中 、

岩石 中

岩石 中

硝酸铜溶液中

的 。

钢铁中

轻元素分析实例

岩石 中

重复精度

稳 定 度 二

重复精度

整机漂移

三小时

了。 闪烁

正 比

整机漂移三小时

左右优于

整机漂移

四小时 一

·
一 。型 波长分 , 率等二器

‘纯 , ,国内两种多道 光谱目前实际分析范围为 一 。

二 稳定度用积差法表示
, 而不是用均方根误差表示 的

。

洛进行对比的情况列于表
。

地质样品的测试举例

为了检验 一 梦 光谱仪的应用分

析能力
,

我们用它作了一系列岩石和矿物的

实验测定
,

结果均较好
,

现在该仪器已能承

担一部分岩石和矿物元素的常量分析和微量

分析
。

现将该仪器测定结果同化学方法侧定

结果对比情况举例加以说明 表
、

表
。

从几种分析情况对比可知
,

一 型

光谱仪性能基本是好的
。

但由于射线分析仪

器总是有放射性统计涨落效应
,

该仪器常量

分析可能精度稍次于化学法 , 分析轻元素一

般灵敏度不高 , 由于是间接分析法
,

一般仍

需用有已知成分的标样作工作曲线
。

实测表明
,

一工型 光谱 仪具 有以

下优点 ①分析速度快 侧定一个元素一般

只需十几秒到几分钟 , ②元 素 分 析 范围

广 , ③常量或微量分析都能承担 , ④分析灵

敏度较高 ⑤对样品无破坏性
,

可使试样以

固体状态常期保存 ⑥试样用 样 量 少
,
用

毫克的粉末即可制样
。

因此
,

这一仪器
,

一 一
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岩石中 与 测定结果对比表 表

岩 石 中 测 定 结 果

⋯少
,

业空二
序序 号号

化化 学 法法

射线法法 。 。。‘

⋯⋯

。
·

。“

一。 ‘ ‘ 住

,

一 岩
一全哩

一

⋯
⋯ 于

“
· ·

岩 一一⋯一巨加

岩 石 中 测 定 结 果

⋯三三 全丝二巨旦
一

户红二鱿二⋯二巫二⋯军下二巫二运立阵三红竺兰竺 翌竺牟阵些竺至兰 些
一

尸 些些口卫,些 ⋯全 吕垫 ⋯卫三竺
一

全 旦当一 ⋯上些兰
射料法 “

·

“
·

”
·

“
·

。
·

“ “
·

”
·

“
· ·

以上是岩石中微量元素侧定例子
,

下面是铬铁矿常量元素测定之例

矿 矿 一

‘

二 一
· 。。 ‘

化化 学 法法 吐

射线法法 ⋯捺芝芝 球笙笙
电电 探 法法 ⋯ ⋯

·

‘

⋯⋯
电探结果 “未作全分析

,

未经系统修正 ”
。

是用 “经验系数法 ” 定量分析
,

矿
,

作标样
。

对地质研究工作
,

尤其对研究岩石
、

矿物
、

矿石的微量元素赋存状态
,

分布规律
,

成因

共生类型
,

以及用微量元素作地质测温等
,

将会起到积极作用
,

从而成为相当有效的一

种测试手段
。
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侧熬耐沁习洛划协泌剐沾夙制黔一囚协减洲沁︸同沛间时沁叭划洛回沁洲时协减耐洛副沁夙回洛曰治回洛

土 耳 其 的 铅 锌
、

锑 矿 床

土耳其的铅锌和锑矿床分布多而广
。

已知铅锌矿
一

床有理的多个
,

锑矿床 个
。

铅锌矿主要分布于三个地口 巴勒埃西尔省 安纳托利亚西部
、

约兹加特省和

西瓦斯省 安纳托利亚北部和中部
、

以及开塞利省
。

开塞利省的矿床属碳酸劫型
,

其余均为硫化物型
。

毖约有即个铅锌矿山在开采
。

锑矿床分布于安纳托利亚西邵
,

主要集中在屈塔希亚省 但最老的矿山在安纳

托利亚省中部
、

托卡特省以西的图尔哈尔城附近
,

迄今仍在开采
。

总共只有

个锑矿山根据市场行情的变化而进行采矿作业
。

据美 》世界采矿 》 年 卷 期
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